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Zusammenfassung 

Zur dynamiseh-Ghemis^hen Herstellung von diamantartigen Kohlenstoff- 
struktudren^ wird^ in einea geschlossenen^^haUer ^^eine hybride Kohlen- 
stoffphase gegeben, die mit einem Energietrager zur chemischen Reaktion 
gebracht wird, um dispersen kondensicrten Kohlenstoff als Reaktions- 
produkt zu erzielen. Dieses Reaktionsprodukt wird einem atomar wasser- 
stoffgestutzten Niedertemperanir-Plasnia ausgesetzt, so daU eine Phaseh- 
umwandlung von Kohlenstoff in hochreine kubische Gitterstrukturen erzielt 
wird. 

Dadurch sind^r^diamanta^ige Kohlenstoffstrukturen zu erhalten, die eine 
Reinheit der kubischen^JDiamantiphase ^on^e llOOv % aufweisen. Die 
Kristallitgroflen?^ liegem im B^^ 5iinm und 50 nm und die 

Cluster^droflenordnuni'gen-^zwisehen 50 hrn;und 20 fxm. Die Partikel- 
durchniesser in Dispersion bet^agen^^^wischqn 40 nm und^SOO nm. 

Die erfindungsgeniaften Kohlenstoffstrukturen eignen sich zur Ober- 
flachenbearbeitung von harten Werkstoffen, als elektrischer Isolator oder 
als Warmeubertragungsraittel, 

Hierzu werden die diamantartigen Kohlenstoffstrukturen ciner Suspension, 
einer Dispersion, einer Emulsion, einem Spray, einer Paste, einem Fett, 
einem *^Wachs Oder einem Lacksysiem zugegeben. 



t 

; e 
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Verfahren zur dynamisch-chemischen Herstellung von diamantartigen 
Kohlenstoffstrukturen, diamantartige Kohlenstoffstrukturen und 
Venvendungen von diamantartigen Kohlenstoffstrukturen 

Die Erfindung betrifft Verfahren zur dynamisch-chemischen Herstellung 
von diamantartigen Kdhlenstoffstrukturen, bei denen in einen geschlossenen 
Behalter eine hybride Kohlenstoffjphase gegeben wird und mit einem 
Energietrager zur chemischen Reaktion gebracht wird, um disperscn 
kondensierten Kohienstoff aJs Reaktionsprodukt zu biJden. Die Erfmdung 
betrifft weitcrhin verschiedene diamantartige Kohlenstoffstrukturen und 
Venvendungen derartiger Kohlenstoffstrukturen. 

Disperser kondensierter Kohienstoff wird als phasengewandelte Kohlen- 
stoffstruktur, insbesondere im Rahmen der synthetischen Diamanther- 
stellung, erzeugt. Neben statisch katalytischen Hochtemperatur-Druck-, 
Sto/Jdruck-, physikalischen (PVD) und chemischen (CVD) sowie kombi- 
nierten Verfahren finden auch sogenannte dynamische Verfahren Anwen- 
dung, die auf der chemischen Umsetzumg ehergiereicher Stoffe und Ver- 
bindungen bcruhen und zur Bildung von hexagonalen und kubischen 
Carbonstrukturen iiberwiegend in Form disperser und ultradisperser 
Systeme fiihren. 

Die Grundlage der dynamisch chemischen Herstellung von diamantartigen 
Kohlenstoffstrukturen bilden die Gesetzmaftigkeiten, die sich bei der 
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chemischen Umsetzung von hocheraerg^tischen Staffen, vorwijggend mit 
i^ negativcr Sauerstoffbilanz, • kurzzeitig*' voMziehen. Sie bestehen im 
wesentlichen darin» daB der bei der chemischen Reaktion dieser Stoffe 
fr^^iges^^ die '©eneratorga^^Reaktion charakterisierte 

kondensierte Kohlenscoff soJchen Bedingungen ausgesetzt wird, daB eine 
Phasenumwandlung in hoher strukturierte Kristallgitter-Strukturen von 
statten gehen kann/ 

Die chemische Reaktion kohlenstoffhaltiger Energietrager wird in der Regel 
durch Explosivstoffe mit negativcr Sauerstoffbilanz erreicht und in 
geschlossenen Hoehdruckbehaltern unter Bedingungen einer inerten Gas- 
atmcsphare durchgefiihrt. Der atmospharische Sauerstoff ist dabei weitest- 
gehend mittels Vakuumierung des Behaltersystems zu eliminieren^ urn eine 
inerte GasatmosphSre dutch spezielle inerte Gase Oder deren Gemische, die 
jeweils unter funktion'al^^^ stehen^ zu erzielen. Diese inerte Gas-: 

atmosphere soil einer Regraphitierung der hoher strukturierten Kohlenstoff- 
Phasen entgegenwirken. 

Diese Verfahren sind jedoch technisch und technologisch SuBerst aufwendig 
und unokonomisch. Trotz Bereitstetlung von ultradispergierten konden- 
sierten Kohlenstoff-Phasen in den ReaktionsprozeB werden nur wirtschaft- 
lich aufierst geringe Bildungsraten von etwa 8,0% bis 10,0% Massenanteil 
der jeweils hergestellten und erwQnschten Kohlenstoffstrukturen, bezogen 
auf die Masse des eingesetzten Reaktions- bzw. Spendermaterials erreicht. 
Technoiogien dieser Art sind damii groBtechnologisch und okonomisch un- 
relevant. 
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Die mit diesem Verfahren hergestelJten h6her strukturierten Kohlenstoff- 
Systeme enthalten bis zu 40% hexagonale Diamantstnikturen (minder- 
wertiger Lonstelit) sowie bis zu 30% rbntgenamorphe Phasen und restlich 
kubische Diatnantanteile, die jedoch Phasenreinheiten von nicht mehr als 
85% bis 95% aufweisen. Damit liegen mechanische Gemcngc von unter- 
schiedlichen Carbonstrukturen mit praktisch nicht definierbaren System- 
eigenschaften vor, deren technisch-industriclle Verwendbarkeit in starkem 
MaAe eingeschrgnkt ist. 



Dariiber hinaus enthalten diese Stoffkonfigurationen auf der Material- 
10 oberflSche eine Vielzahl an funktionallen Gruppen sowie kohlenstoffatome 
mit freien Bindungen, die zu schwer definierbaren OberflachenpoJaritaten 
fuhren und damit erforderliche VernetzungsprozeBe im Verbund mit 
anderen Stoffen und Materialien erschweren Oder sogar unmdglich machen. 

Der vorliegenden Erfmdung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur 
15 dynamisch chemischen HersteJIung von diamantarUgen Kohlenstoffstruk- 
turen zu entwickein, das cine wirtscbaftliche Herstellungsweise bei gleich- 
zeitig hoher Phasenreinheit ernioglicht. Dariiber hinaus sollen diamantartige 
Kohlenstoffstrukturen mit deflnierten Eigenschaften bereitgestellt werden 
und neue Verwendungen derartiger Stoffe vorgeschlagen werden. 



20 VerfahrensnSJiig wird die Aufgabe mit einem gattungsgemaflen Verfahren 
gelost, bei dem das Reaktionsprodukt einem atoraar wasserstoffgestiitzten 
Niedertemperatur-Plasma ausgcsetzt wird und eine Phasenumwandlung von 
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Kohlenstoffkombinationen in hochreine kubisehe ^Gittei^^^^^^ ertzielt 
^wird. 

l^berraschenderweise hat sich-gezeigt, daB die Verwendung eines atomar 
wasserstoffgestatzten Niedertemperatur-PIasmas zu einer sehr hohen 
Prozefiausbeute an hochreinen kubischen Gitierstrukturcn fiihrt. 

Vorzugsweise wird zusatzlich ein Kohlenstoffspendersystem eingebracht. 
Dieses Kohlenstoffspendersystem weist vorzugsweise flussige Oder gas- 
formige Kohlenwasserstoffverbindungen auf, wobei vorallem mit orga- 
nischen Kohlenwas$eit$toP£verbindi4ngen besonders gute Prozefiergebnisse 
erzielt wiirden. 

Der Erfxmn^gml^gt die :Ef kcnntnis. zugrunde;^ daft^^hybf idetK 
systeme, vorangig-flussige K&hlenwasserstSffverhifidungen^ im yer^bund mit . 
kondensiertenittbei^der'^d^hemisG^he^ ^Jmset^zung^deifl^Energ^^^ 
dem Kohlenstoff in einen hoch cncrgetischen und kurzzeitlichen 
chemischen und thermogasdynamischen ProzeB derart eingefuhrt werden 
kdnnen, daB einerseits die Herausbildung von kondensiertem Kohlenstoff 
stoichometrisch unterstCitzt wird und andererseits die Kovaleszcns bereits 
formierter bzw. depositionierter Cluster aus der chemischen Reaktion eines 
eingesetzten Energietragers iniziiert und optimal im komplexen System 
vpllzogen werden kann. 

Der chemisch physikalische Bildungsprozefi wird dabei unter Bedingungen 
eines atomar wasserstoffgestiitzten Niedertemperatur-PIasmas bei Anwesen- 
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heit von ''H > 9J2xlO*^ dahingehend unterstutzc, daft die Elektronen- 
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promovierung mit nachgesetzter Hybridisierung vorwiegend nicht nach 
Diffusions- sondern nach Martensid-Mechanismus erfolgt. 

Dadurch wird e& ermdglicht diamantartige Kohlenstoffstrukturen grofi- 
technologisch in nano- und mikroskaligen Kristallidbereichen sowie in 
cluster- und polykristallinen Strukturen mit neuen Herausstellungs- 
eigenschaften okonomisch zu produzieren. Die derarthergestellten diamant- 
artigen Kohlenstoffstrukturen konnen technisch so formiert werden, daJ5 sie 
Ausgangsmaterialien fiir die Darstellung hoher strukturierter Kohlenstoff- 
systeme, wie FuUerene, Hyper-FulJerene, Nano-Tubes, Onion-Like 
Carbons (OLC) u.a. bilden. 

Gegenstand der Erfmdung sind weiterhin diamantartige Kohlenstoff- 
strukturen^ die sich dadurch auszeichnen, daB die Reinheit der kubischen, 
Diamantphase bei 99%, vorzugsweise bei 100% liegt (NJC Scan 1/X-Ray- 
Pattern), Die KristallitgroBen der Kohlenstoffstrukturen liegen im Bereich 
zwischen 5 nm und 50 nm (X-ray diffraction). Clustergrofienordnungen von 
50 nm bis 20 fim (scanning electron microskope) wurden erreicht sowie 
Partikeldurchmesser in Dispersion von 40 nm bis 500 nm (photon 
correlation spectroscopy). Rontgenamorphe Phasen treten nicht auf, 

Durch die Verfahrensfuhrung konnen verschiedene Parameter des Materials 
variiert Oder dotiert (cloning) werden: spezifische Oberflachenwerte, 
spezifische Magnetisierbarkeit, Zeta-Potential, spezifischer elektrischer 
Widerstand, freie Energie in Bezug auf Wasserdampfaufnahme u.a. Auf 
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diese Weise sind vorallem folgende Merkmale^steuecbaF: Pocositaten .und 
Sorbtion$<gig!@nsehFaiften, : /©haraktenistik die definitive ; V^ernetzungs* 
parameteni<>-&rgeben/'t©be>fl3'ehenpolan in hydrophiler bzw. hydro- 
pbi6iber^^uslegung« Ecansfer-, elektrische Isolations-^ sowie Walbleiter- 
eigenschaften u.a, 

Fiir das Super- und End-Finishing sowie fur das Polishing, insbesondere 
das Nano-Polishing, das Planarisieren und das Trowalieren von harteri und 
superharten Werkstoffoberflachen werden gegenwartig synthetische 
hochharte Werkstoffe (Diamant kubisches Bornitrit, Metalloxide u.aj 
verwendet,j(die aul^giuind ihrer spezifisehen insbesondere 
der Blocking-isomctrisehen Formgebung und der^damitJn.enget 
stehenden Neigujig zur SptJtflachenbildiing f bei r ejitsprechenden 
mechaMsehen'^B^lastu 

Erzie]ung^gCgen.waritig4«in^^^ ©ber-. 
flaGhengiitenv^^orwie^ je- 
doch an die©renzen dertechnischen Machbarkeit. PolykristalHne Diamant- 
strukturen der Art MYPOLEX der Firma DuPont (Erzeugung durch 



exCeme Explosinssyiithese) haben gegenuber naturlichen und konyentionell 
synthetisierten Industriediamanten folgende Vorteile: 



ungeordnete Morphologic ohne bedeutene Spaltflachen 

("selbstscharfende Teilchen") mit lateralcn Mikrorift Oder 

Spallationsmechanismen , 

gleiehbleibende Harte^harakteristika und 

zwei bis dresmal grSIJere spezifisehe Oberflachen. 
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Sie kannen jedoch den Bereich von 0,005 /*Ra sowie Polspitzenrezessionen 
(PTR) von 0,01 M nicht unterschreiten. Dariiber hinaus ist der industrielle 
Einsatz von Mypolexkonfigurationen und anderen Diamant- 
hochleistungessystemen auBerst kostenintensiv und bei einer Reihe 
technischer Anwendungen nicht optimal und zielfuhrend; 

Die beschriebenen erfi ndu ngsgemaften d ia man tartigen Kohlenstof fs trukturen 
konnen jedoch durch dynamisch-chemische Hybridtechnologien okonomisch 
effizient produziert werden und weisen cine Vielzahl spezifischer Eigen- 
schaften auf, die sie gegeniiber konventionellen Industriediamantkonfigura- 
10 tionen herausstelien. 

Aufgrund der spezifischen Eigenschaften, insbesondere von Morphologie 
und Kornform sowie der spezifischen Oberflachencharakteristika und des 
mittleren Zeta-Potentials der erfmdungsgemaBen diamantartigen . 
Kohlehstoffstrukturen kSnnen an superharten Werkstoffoberflachen 
15 Finishwerte von Ra- 2 nm bis 10 nm sowie Polspitzenrezessionen von 
PTR = 0,5 nm bis 2 nm erreicht werden. Aufterdcm sind polishing 
Geschwindigkeiten von etwa 0.3>m bis 5,0 ixm pro Minute erzielbar, die 
optimale, schonendc Glattungseffekte zur Folge haben. 

Die Figuren 1 bis 4 zeigen die Ergebnisse der erfindungsgemaften Nano- 
20 Politur einer vorgeschliffenen Oberflache aus Siiiziumnitritkeramik im 
Vergleich zu einer Hochleistungsdiamantkornung. Die Figuren 1 und 2 
zeigen eine Siiiziumnitritkeramik, die geschliffen wurde und anschlieflend 
mit einer handelsublichen Diamantsuspensiori poliert wurde. Die Figuren 
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was&fig-leafeionisch, ^ fcuKzleet^igen ^.Suspension 4*aus r.^diamantartigen 
Kohlenst®fifsir.ukturen-an ciner^gesehliffenenvSMiziumnitritkeramik. 

Mafigebend fur die vorteilhafte Verwendung von diamantartigen Kohlen- 
stoffstrukturen zur Oberflachenbearbeitung von harten Werkstoffober- 
flachen sind unter anderem die linsenformige (ogivale) Korngestaltung der 
Einzelkristallite sowie der Syntheseprozeft, der einen Kristallbildungsprozeft 
von "unien" gewahrleistet. Das heilU, das Korn bzw. die entsprechenden 
Clusterkonfigurationen wachsen auf eine definierte Gr6Be auf und werden 
10 nicht,- wie ■?der2eit'«ubUch, mittels Mahlvorgangen>*aus gr§I5eren Kornge- 
bilden-gebrochen, was unweigerlich zu. scharferen Konturen und zur 
. .HerauSiildvijig worn kehesenten Spaitebenen;,b&r gJesieJizeiitig" verminderter 
Druekf(@sitirgkeitv€lihrt . 

Die er-frndungernaBen-daamantartigen KohJenstSffstrufct^^^^ vor 
15 allem fiir die folgenden Behandlungsverfahren: 

Behandlung hochfester Keramiken, von Edelsteinen und 
Sonderwerkstoffen fiir Elemcnte und Baugruppen der Mikro- 
und Hochleistungselcktronik. Die optimale poUshing-speed 
liegt hierbei zwischen 0,3 >m und 5 fim pro Minute. 
20 - Prazisionspolituren an metallbeschichteten Teiien einer 

Memory-Disc Oder von Metallspiegeln, 
Behandlung' von Teilcn und5Ba*»gruppen aus*PoIykarbonaten 

wie Brillenglasem u.a. 
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BehandJung von opdschen. optroniischen und Laserbaugruppen 
sowie Magnetkopfsystemen, 

Behandlung von orthopadischen und DentaJprothesen 
fiir Mikro-Honwerkzeuge, Miniatur- und Prazisionskugellager, 
fur mechanische Dichtungs- und Gleitsysteme (wie unter 
andercm Pumpen, Ventile, Zylinder, K6lben» Lager* Buchsen 
sowie Oberflachen von Umformstempein) 
metallurgraphische und kristallographische Praparationen, 
Behandlung von Elementen und Baugruppen aus Polyacryl 
10 (zum Beispiel Fenster fur Flugzeugkabinen u.a*) sowie von 

Kontakttinsen, 

Polituren kompHzierter und nichtplanarer OberflSchen mittels 
Oleitschleifen (Trowalisieren) sowie Planarisieren von 
Elementen der Hochleistungs- und Mikroelektronik. 

15 Zum Erreichen der angestrebten Kcnn- und Leistungscharakteristika sind 
die erfmdungsgemaften diamantartigen Kohlensioffstrukturen in speziel) 
dafur ausgelegte Tragermedien einzugeben. Als Tragermedien eignen sich 
wassrige und organische wasserlosUche Suspensionen, Emulsionen, Trays, 
Fette, Fasten und Wachse. 



20 Eine weitere vorteilhafte Verwendung von diamantartigen Kohlenstoff- 
strukturen, insbesondereder oben beschriebenen Kohlenstoffstrukturen Hegt 
im Einsatz als elektrischer Isolator. Aufierdem kdnnen die diamantartigen 
Kohlenstoffstrukturen als Warmeubertragungsmittel verwendet werden* Be- 
sonders vorteilhaft ist es, wenn neben der hohen Fahigkeiten zur elek- 
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trischen Isolation die Eigenschaften .zum bptimalen Transfer, yon Warme- 
enei?gie*v,©n«einen*sKScpex!:tauf*denv;anderen genutzt-werclen's'fednnen. Dies 
ist eine isehe ^Aufgafeestellung bei verlust-behaifteten^.elektronischen 
Bauteilen. ©fe*Epfindung«besphceibt-daher einc-vofteilh^^^^ Anv?endung von 
; diamantartigen Kohlenstoffstrukturen, vorwiegend in Nano- und Mikro- 
kornungsbereichcn als elektrische Isolier- oder thermische Transfermittel. 
Dies wird dutch das Einbringen der Kohlenstoffe in Fasten, Kleber, Lacke, 
Fette, Lote und in kompositare Werkstoffverbunde vorrangig fiir den 
technisch-industriellen Einsatz in Bereichen der Hochleistungselektronik, 
10 Mikroelektronik sowie Elektroiechnik und Energetik erteicht. 

Bei elektronischen Bauteilen, insbesondere bei- Halbleiterbauelementen 
besteht-^^eine. grofie Temperatutabhajigigkeit? bezuglich LinearitSt und 
Funktionsmigkeit33Jht. man. davon aus, daB rum Beispiel Sperrschicht- 
kristalle^aus Germaniom in Temperaturbereiehen-. zwisc^ien*^ 85 "C und. 
15 100 **ignil>eIastbaF^sind and die Uiinearitat de^Baiaelemente bft nur in einem 
"begrenzten Bereich schaltungstechnisch ausreichend ist, mu6 produzierte 
Warme nach AuBen abgeleitet werden. um die Betriebsbereitschaft zu 
gewahrleisten und den Halbleitcr in einem fesigelegten Temperaturfenster 
zu halten. 

20 Gcgenwartig wird mit Hilfe von Kuhlkorpern die aktive wSrmeabgebende 
OberflSche vergroBert, Da jedocli diese Hochleistungsbauelemente nicht 
plan sind und deshalb eine gewisse Rauhigkeit aufweisen, werden sie 
mittels«eines..s0genannten warmeleitendcn Mediums mit dem Kuhlkorper 
verbunden. Diese^Medien raussen.dabei gleichzeitig eine aufierordentlich 
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hohe elektrische IsoHerfahigkeit aufweisen and eine optimale Anpassung an 
die entsprechende Oberflache garantieren ohne andererseits ein Flieii- 
verhaiten zu zeigen. 





Bisher bekannte Fasten, Fette, Lacke, Kleber, Lote, FoUensyteme u.a. 
5 deren thermische Transfereigenschaften durch ihre speziflsche und materia!- 
abhSngige Lettfahigkeit beschrieben werden, konnen physikalisch bedingt 
Leitwerte von 2»5 W/mK bisher nicht uberschreiten. Aufierdeih isrt bei den 
bekannten Medienwerkstoffen wie Glimmer, AJuminiumoxid* Bornitrit oder 
Beryliiumoxid nachteilig, daA sie zum Teil hoch toxisch sind (zum Beispiel 
10 Beryliiumoxid) und einen holien spezifischen thermischen Leitwiderstand 
aufweisen. Dies betrifft insbesondere keramische und polimerische 
Foliensysteme. Viskose Systeme wie Fasten, Fette, Lacke, Kleber u.a. 
konnen meist nicht bereits wahrend des Herstellungsprozesses der zu 
kiihlenden elektronischen Komponente aufgebracht werden und sind daher , 
15 schwer zu handhaben. 



Die Verwendung diamantartiger KohJenstoffstrukturen als elektrischer Iso- 
lator von Warmeubertragungsmitteln fuhrt zu erheblich verbesserten Kenn- 
und Leistungscharakteristika und gewahrleistet eine optimale Verarbeitung 
mit dem entsprechenden Medientrager in Anpassung an die jeweilige 
20 Komponente. Gleichzeitig steilt dabei das erfindungsgemafie Material einen 
optimalen elektrischen Isolator dar und fiihrt zur Verbesserung einer Reihe 
weiterer Leistungscharakteristika des Gesamtsystems wie Harte, Dielektri- 
zitatskonstante, Durchschlagspannung, spezifische Dichte, Zug-, Bruch-, 
und Durchdriickfestigkeit, Dehnung, Verlustfaklor u.a. 
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Das cFfinawogsgemaBe Material ist anwendungsspezifisch dotierbar und 136t 
sich gfoBteGhnologisch und -kostehgfinsUgi.herstenen. Die technische 
Zuverlassigkeit und VeFfugbarkcit sowie die LeismngsfUhigkeit gangiger 
Elektrenikkompdnenten^iaBt sich daruber hinaus durch optimierte Verlust- 
leistungsabfuhr ohne konstruktive Anderungen der Baugruppen und Bau- 
teile erheblich steigern. 

Zum Erreichen der Kcnn- und Leistiingscharakteristika werden ent- 
sprechenden Tragersystemen diamaniartige Kohlenstoffstrukturen in fester 
hochdisperser Form oder als Suspension, Dispersion oder Emulsion beige- 
10 geben. Erfindungsgemafi weisen dabei die so beigegebenen Kohlenstoff- 
strukturen hoehstrukturierte Oberflachen sowie Formen auf, die inisbe- 
-sondcrc eine gezielte Variierung -der erforderlichen Vernetzungs-. 
; Suspendier- und Oispergiereigenschaften ermoglichen, urn optimale 
Systemeharakteristika-zugewShrleisten. 

15 Im folgenden werden verschiedene Anwendungsbeispiele des erfmdungs- 
gemSBen Verfahrens und zur Verwendung der erfindungsgemaBen diamant- 
artigen Kohlenstoffstrukturen dargestellt und nSher beschrieben. 

Zur dynamisch chemischen Hersiellung diamantartiger Kohlenstoff- 
strukniren wird in das Zentrum eines geschlossenen Hochdruck- 
20 reaktorsystems (autoklav) mit geometrischen Abmessungen im Verhaitnis 
L/H mod 8,6 bis 9,2 (L=Lange, H-H6he) sowie R/H mod 4 bis 6 
(R=innerer Radius) im Volumen 3,0 ein EnergietrSger wie beispieis- 
wcise 2, 4, 6 Tri-Niio-Toluol/Zyklotrimethylentrinitramin (50/50) der 
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Masse 0,5 kg mit zylindrischer Form eingebracht. "Die chemische Um-^ 
setzung dcs Energietragers hat dabei unter Bedingungen eines leichten 
Vakuums (ca. 2 mm Hg) zu erfolgen, das durch eine cntsprcchende 
Vakuumpumpe erzeugt wird. Hierbei sind folgende ProzelSparameter einzu- 
5 halten: 

Oruckplateau im chemischen Peak: P= 20 bis 30 Gpa 
Temperaturplatcau im chemischen Peak; T S: 4.000 K 
Lange des P/T-Plateaus: T 3 x 10'^ s 
Umsetzungsgeschwindigkeil; D > 8,32 x m/s. 

Die Initiierung der chemischen Reaktion erfolgt mittels eines elektrisch 
erzeugten thermischen und dynamischcn Impulses (Elektrodetonator). 

Beispiel 1 

Unter EinhaJtung der oben genannten technologischen Rahmenbedingungen 
wird bei 4.000 K ein atomarwasserstoffgestutztcs Niedertemperaturplasma 
erzeugt: 

Teilchenanzahl in cm^: "H ^ 9,4 x 10»^ "O S 4,7 x 10^^ 
Dichle [g/cm^]: 2,3 x lO*^ 
Enthaipie [J/kg]: 3,4 x 10^ 
spezifische WSrme [J/gK]: 32,5. 

Fur die unterstutzende chemische Formierung kubischer Kohlestoff- 
Strukturen wird uber eine, das Energietragersystem umgebende Wasser- 

r ' ■ 
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vo&lage unter linwirkung der.oben aagegebenen Pr©zeBparameter,(Druck, 
TfcimpeBamr.-'Zeit) <eiB-W«sserdarapfpJas^^ erz^ugt* *Bie Di©lce der-Wasser- 
vorlage entspficht '^hierbei dreimal dem Durchmesser des -zylindrischen 
K^erpers des eingeseizten Energietragers. 

Die im Ergebnis dieses Prozesses formierten diamantartigen Kohlenstoff- 
strukturen zeichnen sich durch folgende Parameter und Charakteristika aus: 

Prozefi-Output (Prozeiiausbeute) an erfindungsgeraaiJen 
diamantartigen Kohlenstoffstrukturen 10,43 % (bezogen auf 
die eingesetzte- Masse*des Energietragers) 
10 - "^^Reinheit der ktibischen Kristallgittef-Phiase: 2 0* = tOO %, 

'«;kein*Niieh»;».isi rdntgenamorpher Phasen^a^niteile (ygl. Fig- 5) 
- « spezifi^ichC©befta'ehe: 267,85 m'/g 
*»Zeta*P©tential: + 10 mV 
Ober-flachenpolaritai: hydrophob 
15 - weitere Parameter cntsprechend den Figuren 1 und 2. 



Beispiel 2 



Unter Beibehaltung der generellen technologischen Rahmenbedingungen 
sowie der Bedingungen zur Erzeugung eines atomarwasserstoffgestutzten 
Niedertemperatur-Wasserdampf-Plasmas gemafi Beispiel 1 sind vor der 
20' Initiierung der chemischen Umsetzungsreaktion gas-Zfliissige Trager- 
gemische wie beispielsweise Athyien/Butan/Propan im Volumenverhaitnis 
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20/40/40 mit einem Druckniveau im Bereich von 0,3 Mpa bis 0»8 Mpa in 
das Hochdnickreaktorsystem einzubringen oder einzublasen. 

Dadurch andern sich die Kenn- und Leistungscharakteristika der erzeugten 
diamantartigen KohJenstoffstrukturen wie folgt: 




10 



ProzeB-Output an ertlndungsgemafien Kohlenstoffstrukturen: 
12,42 % 

Reinheit der kubischen Kristallgitter-Phase; 100 % 
spezifische Oberflache: 298,85 mVg 
Zeta-Potential: +5,6 mV 
Oberflachenpolaritat: schwacli hydrophob 



Beispiel 3 



V 



Gemaft diescm Ausfuhrungsbeispiel werden unter Beibehaltung der oben 
beschriebenen Bedingungen zur Erzeugung eines atomarwasserstoff- 
gestOtzten Niedertemperatur-Wasserdampf-Plasmas vor der Initiierung der 
chemischen Umsetzungsreaktion flussige organische Kohlenstoffspender- 
systeme der aliphatischen Reihe» wie Grenzkohlenwasserstoffe oder ein- 
oder mehrwertige Alkohole (zum Beispiel Ethylenglycol) in Form einer 
Ummantelung zwischen zylindrischem Korper des Energietragers und 
Wasservorlage in das System eingebracht. 



20 Die Masse (Mks) des Kohlenstoffspendersystems ist dabei wie folgt zu 
ermittein: 
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-'^Mids - A x-My400^Ajs[g] 

A =^%^*Anteil'^des KiDhlenstof^^ Gesamtreaktionssystem 
und«^M = Masse Efler<gietirager + Masse Kohlenstoffspender, wobei A (%) 
in Bereichen von 13,8 bis 15,1 liegen mufi. 

Dieser Verfahrcnsschritt liefert erfindungsgemaBe diamantartige Kohlen- 
stoffstrukturen mit ubenviegend nachstchenden Eigenschaften: 

ProzeB-Output: 31,6 % 
^leinhelt^er k^ Kristallgittef^hase: 100' % 

speBfische ©btfMaehe: .325^65 m-^^ 
10 - Zeta-Potential: - 4,^mV 

/ Oberflachpjftpoiaw^^^ 

Beispiel 4 

Bei diesem Ausfuhrungsbeispiel warden samtliche Parameter des Beispiels 
3 beibehalten und als Kohlenstoffspendersysteme ungesattigte Alkohole 
15 (wie beispielsweise Propargylalkohol Oder Allylalkohol) bzw. arpmatische 
Verbindungen (wie beispielsweise Benzol, NitrobenzoJ Oder Acctonitril) 
eingesetzt. Der dabei einzusetzende Wert von A (%) muB im Bereich 
zwischen 12,8 und 17,3 liegen. 

Die dadurch erzeugenden diamantartigen Kohlenstoffstruktupen weisen 
20 folgende GharakteFist'ika auf: 
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ProzeB-Output: 52,4 % 

Reinheit der kubischen Kristallgitter-Phase: 100 % 
Zeta-Potential: + 10,0 mV 
spezifische Oberflache: 348,50 m-/g 
Oberflachenpolaritat: stark hydrophil. 



Beispiel 5 



Unter Beibehaltung der generellen technisch-technologischen Parameter 
wird in der Hochdruckreaktoreinheit in Form einer Ummantelung des 
zylindrischen Energietragersystems ein wassriger Slurry aus DLSC- 
10 Material (zum Beispiel mit den Technologiestufen der Beispiele I bis 4 
hergestellt) und 5 bis 8 % Wasser (entionisiert) etabliert. Die Masse des 
Slurry-Systems hat mindestens deni 1 ,35-fachen der Masse des Energie- 
tragers zu entsprechen. Die hierdurch entstehenden diamantartigen Kohlen- 
stoffstrukturen stellen sich in polykristalliner Form (PK-DLSC) mit typisch 
15 gespreizten X-ray-Pattern-Peaks bei (1 1 1), (220) und (311) dar. Das X-ray- 
Muster ist in Figur 6 gezeigt. 

Die Kristallitgrofien Jiegen in Bereichen von 5 bis 20 nm und sind iiber sp^- 
Hybridisierung entsprechend polykristallisiert. Die somit vorliegenden 
Polykristalle mit einer 100 %-igen Reinheit der kubischen Kristallgitter- 
20 Phase bcwegen sich in Korngroftenbereichen von etwa 0,5 ^^m bis 15 /xm, 
wobei ein Medianwert von 3,43 /^m sowie Standardabweichungen von 
weniger als 2,41 erreicht werden konnen. Die Figur 7 zeigt das Korn- 
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groBenverteilungsdiagramm. Der Prozefi-Output dieses technologischen 
Verfahtens«»beti!agt«ica;^0 

Die -Mgenden -Kenn-, njnd LeistungsGha«akter.is«ika werden von den 
diamantartigen Kohlenstoffstrukturen samtlicher Beispiele 1 bis 5 erreicht: 




10 



15 



Modifikationsfarbe 


hellgrau bis schwarz 


Phasenanteil Carbon cub; 


98 ^ 100 % [(111)50/37 = 2 0] 


Kornform - 
monokristallin/Sluster 


ogival 


K6mu|igsbereich - 
rmdnokristallin/Gluster 


5 nm - 10 Atm 
:50i nrn >20lani 


%Schuttdi$:hte,^^^M^ 


0,4.g/cm^ |. 


©ichte ;-]pyki?Oinet'^^^^^ 


3,42g/em^ ||. 


Gberflache* spezifische 


20O-35O m-/g 


Magnetisierbarkeit, spez- 


> 4 X 10'^ mVkg 


Zeta-Potential 


- 15/+ 10 mV 


1 Bestandteile, unverbrennbar 


< 2 % 


Anteile, fluchtige 


<3% 1 





Datum 
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1 


Beimengungen 


1 


Wasserstoff 


< 0,9 % 


Stickstoff 


< 2.0 % 


Sauerstoff 


< 10,0 % 






Warmekonduktivitat 


1.300-2.100 W/mK 


Ausdehnung$koeffizient» linear 


1,1-3.6 X 10-«K 


Oxidatipnstemperatur a.d. Luft 


> 400 °C 


Graphitisierungstemperatur in 
Vakuum 


1.100-1.250 °C 







10 Prototyp 1 



hydrophilisierte spezifische Oberflachenparameter 
spezifische Magnetisierbarkeit: (- 0,4) Lambda x 10 '» m'/kg 
spezifjscher elektrischer Widcrstand: 1.6 x 10'** Ohm x m 
freie Energie (Wasserdampfaufnahme): - 973,2 mJ/g x Mol 
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Prototyp 2 

hydrophobisferte spef ifisehe Oberflachenparameier 
spe2i-iiisehe«Magne!asierba.rkeit: (Oj36) -kambda x 10 * rtiVkg 
spezifischer elektrischer Widerstand: 6,6 x 10"* Ohm x m 
freie Energie (Wasserdampfaufnahine): - 2,22 mj/g x Mol 

Die beschriebenen sogenannten DLSC-Materialien in mono- sowie poly- 
kristalliner Darstellungsform stellen eine neue Generation von hoch- 
strukturierten Kohlenstoffsystemen dar, deren genereJle Kenn- und 
Leistungseharakterisfeika'^der kubisehen l^wstaillgittefs^Phase des reinen 
10 Diamant entsprechen und daruber-hinaus eine Reihe spezifischer, chemisch- 
physikaWscherund vQr allem dotiert variierbaref Eigenschaften aufweisen. 
Das vorliegende Material gestattetr es somii. aus morphologiseher Sicht 
relevante tsi©Knische Schnittstellen fQr den Obe,i:gapg*.zu-hyperstrukturierten 
Kohlenstoffsysteraen, insbesondere 2u FuUeren, Hyper-Fulleren in Fonn 
15 von Oni©n-t/ike-CJirbons SowiS^Nano^Tubes zu realisieren. 

Unter additiver Einbringung der oben genannten und voirliegend darge- 
steilten Eigenschafien ist das Material sowohl in eigenstSndiger Form als 
auch im Verbund mit anderen Werksioffen (Composites) vorteilhaft gegen- 
uber bekannten Stoffen sowie konventionellen Substanzen, vor allem fiir 
20 die im folgenden aufgefuhrten Applikationsfelder einsetzbar: 

•Abrasive und trlbojogische Sysieme fur Nano-Higli-Finishing 
svon ^hochverguteten- Werkstoffobertaehen 
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Transfer- und Isolatipnssysteme 

Ingenieur-Composite 

Beschichtungssysteme 

ausgewahlte bio- und gentechnische Werkstoffe. 




Fiir die Oberflachenbehandlung von harten und superharten Werk$to£fen 
$md die DLSC in speziell dafur ausgelegte Tragermedien einzugeben. Dies 
wird anhand der foigenden Beispiele exemplarisch erl&utert: 

Beispiel 1 



WSssrige Suspensionen von Sprays auf der Basis kadonischer kurzkettiger 
10 Suspendierhilfsmittel (Dispergier- und Stabilisierungssysteme) mit 
Polyrisationsgraden von ca. 100 bis 5.000. 



i 

. ! 



(1) Swiycnaian: DLSC-S/ Ojo.^..^ 
• DLSC , iBCttilautalUn, : 



DetfiilisitesWti 
PH-Wflit 



DLSC, potyknatallin. KoatgiaSeaklasaenmg 
iWa 

• FH-W«t 



(3) Spay: DI^C - Sp / Otfx.....ji 
ThhaH Mt ii flL: •wie(l)~ 

-/IMfamittBi: Potygjlykal. Pnqpan, 



0,1-25.0% 



1,0-8,0% 
%-l 
4-12 



0,1-10,0% 
2.0-4^0 % 
%-] 
4-12 
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(4) ^Sgay PLSC ^ Spl/ qu>->^Jt 
(5> -Slffltry: DLSC ^MtM/ O^a a 



• Kompowt Cggap^fe^rnhimmrnfff DSC (70/300 

• - - - - ^ 

• 1>es8d]lifiKtas W« 

• PH-Wcrt 



0.1- 20% 

i,o-^a.o% 

4-12 




(6) Slisiry: ]:MLSC-SL/0^L...ji1/O^....ji2 
TnhaltsBtoflEb: 

• DLSC, mrmnlniiirtalHn, Kannmgsldassen 0^1... Ji I 

« DQdtilfieitesWaBser 
« PH-Wort 



0.1-^15% 
0.05-2.0% 
%- 
4-12 



DUG ^ BoodsuM aaf dor Bb^ 

(1) Bmqteion: BhSC - E / Ojel — 



DLSC» mrmotmntiinin, K5anmsgklas3en 0^.... ji 
SOikoaal AK 360 
HcMislisMadifl S 
Oldn 



DMtOUsrtesWaMBr 



wm..iirf«w » DLSC-EI/0^ — a 



0) - 



: 6,0 % 
: 3.0 % 
: 0.7 % 
: 20.0% 
: U^fc 
: 5.0 % 
: %- 



: 0^-6,0% 
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DLSC - Pbstoa / -"wachsa aof dor Basis ^MoseriasJicber rtff Q7>»ifgjyfT Vrt Am^ m g i'M 
(1) FMao: DLSC - P / 0^...^ 



DLSC innokxistBilin, KdroungakJassa 0^...,.^ 

HaecfastmdisKSL 

StaaiiDBdusifity tochnisch 

Kaiiumbydaidd (86 9<) 
DestOlioteaWa 



4.0- 12 % 
5,0% 
4.0% 
10tO% 
5.0% 
6,0% 
%- 



(2) Faats: DLSC-C'I/Q.a. ^ 



DLSQ poiyknataUiu. KaragrfiBcakianen 0,0..^ 
-wie(l)- 



1,0 '10% 



Der Kundennutzen fiir verschiedene Anwendungsgebiete relativ zum besten 
Stand der Technik: ist im folgenden dargestellt: 



10 



Warmeleitsysteme als Folien. Kleber, Vergufimassen. Fasten. Lote. Tapes 



15 



Systemparameter 


Added-Vaiue-Faktor [AVF] 


Warmeleitfahigkeit 


> 7 


Thertnischer Widersiand 


> 5 


Dielektrizitatskonstante [60 Hz] 


> 2 


Dielektrizitatskonstante [1 kHz] 


> 3 


Temperaturbereich (Dauerbetrieb) 


1,3 


Spez. Volumen-ZDurcbgangs- 
widerstand 


> 2,3 


Durchschlagsspannung 


> 1,7 


Harte Shore A 


> 1,3 


Spezifische Dichte 


< 1,8 1 


Zugfestigkeit 


> 2,6 J 
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10 



15 



20 



Bfuqhfes^ig'leeit 



Dehni^ng 



DurGhdruck?fes|i tk^it 



Verlustfaktor [60 Hz] 
Verlustfaktor [1 kHz] 



1,3 



< 2 



> 1 ,3 



> 35 



Verlustfakto r [1 kHz] | > 20 „ l ■ l i" 

.ravierende i^rhohung dcr Chemikalienstab.litat sowie Uei I'estigkeit 
gegenuber gasfdrmigen und tliissigen aggressiven Medien 



Abrasive und Tribologische Systeme aJs Suspensionen, Emulsidnen. 



Systemparameter 


Added-Value-Faktor [AVF] | 


Verringerung?de^R%ibungsko- 
efnz4enten „ 


-> 1,9 


Erzielung'Vori'^Riaaigk'citsguten 
bis in den Molektiltifbereich 


' < 5 -ClO nm 


Ingenieurkeramiken. Ingenieurpolymere, Tapes. Beschichtungen. Nano- 
Comoosites ... _ -■ 


Systemparameter 


Added- Value-Faktor [AVF] 


Abriebfestigkeit 


> 1.8 


Friktionskoeffizient 


> 1.8 


Dehnungsspannung bei 300 % 
Ltngung 


1.9 


Behnungsfestigkeit 


> 1,45 


Relative Langung 


> 1*35 


RiBbildungswiderstand 


> 2,4 J 
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BrhShung der fanktipnalen 
Standfestigkeit von Elementen, 
Baugruppen und Teilen 


3 -20 . 


Oberflachenbeschichtungen als Pulver-, Galvanische-, oder 
Polymerbeschichtungen 


Systemparameter 


Added-Value-Faktor [AVF] 


Mikroharte 


> 2 


VerschleilJ 


> 1,8 


Reibungen gegen Stahl 


> 12-30 


Standfestigkeiten 


> 4-15 


Lebcnsdauerzyklen 


> 4-15 
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Patentanspriiche; 

1 . Vei--fah'pen«urdyfla.i^seh-chemisehen Herstellung von diamantartigen 
'K®-hkn«tl$fifstnuktu-?en, 

- bei dem in einen geschlossenen BehSUer eine hybride KohJcnstoff- 
phase gegeben wird und 

- mit einem Energietrager zur chemischen Reaktion gebracht wird, 
um dispersen kondensicrten Kohlenstoff als Reaktionsprodukt ot 
bilden, 

dadurch gekennzeichnet, dafi das Reaktionsprodukt einem atomar 
10 wasserstG«fgestut2en- NiadeTtem ausgesetzt wird und 

eine^'Phasenumwandlung von KohlenstBffkombinationen In-hoehreine 
kubische. ©itterst'iiiktainen.erizielt wird. 

2. Verfahren.nacli. Anspmeh Hitadurch g6kennzeiehneh^4^ zusatzlich 
ein^KohlenstbiffspelSdersystem (Jipgebraehi wird. 

15 3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dqfi das 
Kohlenstoffspendersystem fliissige oder gasfdrmige Kohlenwasser- 
stoffverbindungen aufweist, 

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dqfi 
das Kohlenstoffspendersystem organische Kohlenstoffverbindungen 
20 aufweist. 



Datum 
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5. Diamantartige Kohlenstoffstruktur , dadurch gekennzeichnetf dafi die 
Reinheit der kubischen Diamantphase bei 99 % vorzugsweise bei 
100 % liegt. 

t 

6. Diamantartige Kohlenstoffstruktur, dadurch gekennzeichnet, dqfi die 
5 Kristallitgrofien im Bereich zwischen 5 nm und 50 nm Hegen* 

7. Diamantartige Kohlenstoffstruktur, dadurch gekennzeichnet, dqfi die 
Cluster-Groflenordnungen zwischen 50 nm und 20 liegen. 



8. Diamantartige Kohlenstoffstruktur, dadurch gekennzeichnet, dq/J die 
Partikeidurchmesser in Dispersion zwischen 40 nm und 500 nm 

10 liegen. 

9. Verwendung von diamantartigen Kohlenstoffstrukturen, insbesondere 
nach einem der vorhergehenden Anspruche, zur Obeflachenbearbci- 
tung von harten Werksioffen. 

10. Verwendung von diamantartigen Kohlenstoffstrukturen, insbesondere 
15 nach einem der Anspriiche I bis 8, als pi ektrischer Isolator. 

1 1 . Verwendung von diamantartigen Kohlenstoffstrukturen, insbesondere 
nach einem der Anspriiche I bis 8» als Warmeubertragungsmittel. 

12. Verwendung von diamantartigen Kohlenstoffstrukturen, insbesondere 
nach einem der Anspriiche I bis 8» als Zusatz zu einer Suspension, 



Datum 19.11.99 11:07 FAXG3 Nr: 198069 von NVS:FAXG3. 10.01 01/00242140500 (Seite 29 von 36) 



19. NOV '99 (FR) 1 2 : 1 5^^^L i e rmann-Ca o t e 1 1 2421 405010 S.. 30/36 




28 



Dispersion, Emulsion, einem Spray ,.,einer. Paste, ejnem Fett oder 
<«iii0inet^Wa(3hs. 
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